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(§) Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind sillziumhalti- 
ge RuSe und ein Verfshren zu ihrer Herstellung. Die 
silizlumhaltigen Rufce sind ais Verstarkerru&e fur Gurnmimi- 
schungen geeignet und verleihen diesen anwendungstech- 
nisch Interessante viakoelastische Eigenschaftan, die zum 
Beispiel am Relfen einen deudich verringerten Rollwider- 
stand bewirken. Gleichzeitig wird das NaSrutschverhalten 
dabel noch verbessert, wfihrend beim Abriebwiderstand 
infolge der unverSnderten Ru&morphologle zumindest Jceine 
ElnbuBen zu erwarten sind. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ncuartigc RuBe, die besonders als VerstarkerruBe fOr die Gummi-Industrie 
geeignet sind sowie em Verfahren zur Hersteflung dieser RuBe. 

9 Die industrial wichtigsten RuB-Hersteflverfahren beruhen auf der oxidativen Pyrolyse von kohlenstoffhalti- 
gen RuBrohstoffen. Hierbei werden die RuBrohstoffe bei hohen Tempcraturen in Anwesenheit von Sauerstoff 
unvoilstandig verbrannt Zn dieser Klasse von RuB-He rsteltverf ahren gehdren zum Beispiel das FurnaceruB- 
Verfahren, das GasruBverfahren und das FlammniB-VerfahreiL Als kohlenstoffhaltige RuBrohstoffe werden 
Qberwiegend mehrkemige aromatische RuBoie eingesetzt Der Produktstrom der oxidativen Pyrolyse besteht 

10 aus einem Wasserstoff und Kohlenmonoxid entbaltenden Abgas und darin suspendtertem f einteiligen RuB, der 
in einer Filteranlage vom Abgas abgetrennt wird Der so gewonnene RuB wird dann zur besseren Handhabung 
zum groBten Teil in NaB- oder Trockengranulierverfahren als PeriruB konfektioniert Die aus dem Herstellpro- 
zefi herruhrende Feuchtigkeit des RuBes wird durch eine abschlieBende Trocknung auf unter 1 Gew.-% herab- 
gesetzt* 

IndustrieU hergestellte RuBe werden zu Ober 90% als Fttlistoff und als Verstarker bei der Hersteflung von 
Gummimischungen fur die Reif enindustrie eingesetzt T.ppische Gummimischungen enthalten 20 bis 70 Gew.-% 
Natur- und/oder Synthesekautschuk, 20 bis 50 Gew,-% RuB, Mineraldl und weitere Hilfcstoffe sowie Schwefel 
als YulkanisationsmitteL 

Die RuBe beeinflussen mit ihren spezifiscben Eigenscliaften den Abriebwiderstand, den RoUwiderstand sowie 
das MaBrutschverhahen der fertigen Reifen. Fur Gummimischungen, die als Laufflachen von Reif en dienen, 
sogenannte Laufflachenmischungen, wird ein hoher Mriebwiderstand bei gleichzeitig moglichst geringem 
RoUwiderstand und gutem NaBrutschverhalten gefordeit Ein geringer RoUwiderstand fuhrt zu einem genngen 
Kraftstoffverbrauch des Kraftf ahrzeugs. 
RoUwiderstand und NaBrutscheigenschaften werden idurch das viskoelasusche Verhalten der l^umachenmi- 
25 scfaung beeinfluBt Bei periodischer Verformung kann das viskoelasnsche Verhalten durch den mechanischen 
Yerlustfaktor tanB und im Falle von Dehnung oder Stauchung durch den dynamischen Dchnmodol |E*| beschrie- 
ben werden, Beide GrdBen sind stark teraperaturabhaigig. Das NaBrutschverhalten der Lauff l ac h e nm ischung 
wird dabei gemeinhin mh dem Verlustfaktor tan&o beL etwa 0°Q der RoUwiderstand mit dem Verhistfaktor 
tanSso bei etwa 60° C korreliert Je hoher der Verlustfaktor bei der tiefen Temperatur ist, urn so besser ist 
30 gewdhnfich das NaBrutschverhalten der Reifenmischung. Zur Verniinderung des RoUwiderstandes wird dage- 
gen ein m6glichst kleiner Verlustfaktor bei der hohen Temperatur gefordert 

Der Abriebwiderstand und die viskoelastischen Eigenjchaften, also aucb der Verlustfaktor der Laufflachenmi- 
schungen, werden wesentiich durch die Eigenschaften der emgesetzten VeretarkerruBe bestimmt 
Eine wichtige EinfluBgroBe ist die spezifische Oberilache, insbesondere die CTAB-Oberflache, welche em 
35 MaB fur den kautschukwirksamen OberflSchenantefl des RuBes ist Mh zunehmender CTAB-Oberflache steigen 
Abriebwiderstand und tanS an, 

Weitere wichtige RuBparameter sind die DBP-Absorption als MaBzahl fur die Ausgangsstruktur und die 
24M4-DBP-Absorption als MaB fur die nach mechanisclier Beanspruchung des RuBes noch verbleibende Rests- 
truktur. , 
40 FOr Lauffla^henmischungen sind RuBe geeignet, die CTAB-Oberflachen zwischen 80 und 180 m 2 /g und 
24M4-DBP~Absorptionswerte zwischen 80 und 140 ml/10O g aufweisen. . 

Es hat sich gezeigt daB herkdmmliche RuBe die Teraperaturabhangigkert des Verfustfaktors tanB mcht m 
ausrekhendem MaBe derart beeinflussen konnen, daB die l^ufflachenraischung bei gleichem oder besserem 
NaBrutschverhalten einen geringeren RoUwiderstand aufweist Die erwunschte Verringerung des Rolrwider- 
45 standes ist im allgemeinen direkt mit einer Verschlechterung des NaBrutschverhahens gekoppelt RuBe, die 
einen geringen RoUwiderstand aufweisen, werden als sogenannte "low hysteresis*-RuBe bezeichnet 

In den letzten Jahren wurde gezeigt, daB der RoUwiderstand von Reifen durch vSiliges oder teuwases 
Ersetzen des RuBes durch Kieselsaure vennindert werden kann (EP 0 447 066 A IX Urn die Kieselsaure mit den 
Polymerbausteinen des Kautschuks zu verbinden, werden SUan-Kopplungsreagenzien bendtigt Kiesefcaurehal- 
50 tige Gummimischungen weisen einen urn bis zu 50% verminderten Verlustfaktor tanooo auf. 

Aufgabe der vorUegenden Erfindung ist es, neuartige RuBe zur Verfttgung zu stellen, (fie Gunimimischungen 
aus Naturkautscfauk oder Synthesekautschuk oder Mischungen davon einen verrninderten RoUwiderstand bei 
gleichzeitig verbessertem NaBrutschverhalten und erhohtem Abriebwiderstand verleihen. 
Diese Aufgabe wird durch einen RuB gefcst, welcher eine CTAB-Oberflache zwischen 40 und 180 mVg, eine 
« 24M4-DBP-Absorption zwischen 80 und 140 ml/100 g und eine spezifische BET-Oberflache zwischen 40 und 
250 m 2 /g aufweist Der RuB ist dadurch gekennzeichnet, daB er 0,01 bis 15 Gew.-% SUizium, bezogen auf sem 
Gesamtgewicht, enthili 

Das SUizium wird beim HerstdlungsprozeB in die RuBaggregate emgebracht Zu diesem Zweck kdnnen zum 
Beispiel silizhunhaltige Verbindungen in den RuBrohstoff elngemischt werden. Geeignete sutriumhaltige Ver- 

«o bindungen sind suiziumorgarusche Verbindungen wie Organoalane, Organochlorsilane, Siloxane und Silazane. 
Insbesondere sind Siliziumtetrachlorid, Siloxane und Silazane geeignet Bevorzugt werden Kieselsauremetnyt- 
oderethyfester,Siloxane und Silazane verwendet . . 

Die gewahlte Ausgangsverbindung hat nur einen geringen EinfluB auf die Eanbindung der Siliziuraatome in die 
RuBaggregate. Mit der Rfintgenphotoelektronenspektrometrie (XPS) und der Sekundarionenmassenspektro- 

65 metrie (SIMS) kann gezeigt werden, daB die Siliziuniatome oxydisch gebunden und m den RuBaggregaten 
homogen verteilt sind Die oxidische Bindung besteht zum uberwiegenden Ted aus SiGauntdioxid Einen weite- 
ren Anteil bilden SOanolgruppen. Wihrend die Silanolgruppen sich im wesentlichen an der Oberflacne der 
RuBaggregate beftnden, ist SUiziumdbxkl gleichmafiig fiber den Querschnitt der Aggregate verteilt Die siuzi- 
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umhaltigen Gruppen an der Oberflache der RuBaggregate beeiuflussen nach Einarbeitung in Gummimischun- 
gen die Wechsehvirkung des FQllstoff es mit den polymeren KautschukkomponenteiL Zur kovalenten Anbindung 
der SOanolgruppen der RuBe an die Mischungspolymere kdnnen den Gummimischungen bihinktioneile Silane 
wie zum Beispiel Si69 (Bis(3>triethoxysSylpropyl)tetrasulfan) von Degussa als Knpplungsreagenz zugemischt 
werderu 5 

Bei Verwendung stickstoffhaitiger Siliziumverbindungen, wie zum Beispiel der Silazane, finden sich ira RuB 
neben den oxydisch gebundenen Siliziuraatomen auch Stickstoffatome in Form aminofunkdoneller Gruppen 
wieder. Solche RuBe kdnnen je nach Stickstoffgehalt der Ausgangsverbindungen und ihrer Konzentration im 
RuBrohstoff 0,01 bis 1 Ge w.-% Sticks toff enthalten. 

Die mit den neuartigen RuBen hergestellten Lauffi§chenraischungen zeigen bereits ohne Zusatz eines Kupp- to 
lungsreagenzes einen erhdhten Wert von tanBo und einen vennindertea Wert von tanS$o gegenuber konventio- 
nellen VergleichsruBen, d. h. RuBen gleicher TeilchengrdBe und Struktur aber ohne Siliziumgehait Diese Werte 
entsprechen einem deudich verbesserten Mafirutschverhahen bei gieichzeitig deutlich vermindertem Roflwider- 
standsbeitrag der Laufflache, Durch Zusatz bifunktioneQer Silane IaBt sich dhnfich wie bei Kieselsiuren das 
Eigenschaftsbild der Gununimischongen weiter verbessern, 15 

Fur die Herstellung der RuBe eignen sich das FumaceruB- Verfahren, das GasruB- Verfahrea und das Flamm- 
ruB-Verfahren. RuBe fur die Reif enindustrie werden heute fast ausscfalieBlich nach dem FuraaceruB-Verfahren 
hergestellt Deshaib wird im folgenden die Herstellung der erfmdungsgem&Ben RuBe anhand dieses Verfahrens 
eriautert 

GemaB dem FumaceruB-Verfahren wird die oxidative Pyrolyse des RuBrohstoff es in einem mit hocfafeuerfe- 20 
stem Material ausgekleideten Reaktor durchgef tthrt In einem soichen Reaktor kdnnen drei Zonen voneinander 
unterschieden werden, die lings der Reaktorachse hintereinander Iiegen und nacheinander von den Reaktioos- 
medien durchstrdmt werden. 

Die erste Zone, die sogenannte Verbrennungszone, umfaBt im wesentlichen die Brennkammer des Reaktors. 
Hier wird ein heiBes ProzeBgas erzeugt, indem em Brennstoff, in der Regel Kohlenwasserstoffe, mit einem 25 
OberschuB von vorgewannter Verbrennungshift oder anderen sanerstoffhaltigen Gasen verbrannt wird Als 
Brennstoff wird heute Qberwiegend Erdgas verwendet, aber auch flussige Kohlenwasserstoffe wie lekhtes und 
schweres Heizdl kdnnen eingesetzt werden. Die Verbrennung des Brennstoff es erfolgt gewdhnfich unter Sauer- 
stofffiberschuB. Der LuftQberschuB fordert dabei den voflstandigen Umsatz des Brennstoff es und dient zur 
Steuerung der RuBqualita" t Der Brennstoff wird gewdhnlich mitteb einer oder mehrerer Brennerlanzen in die 30 
Brennkammer eingeffihrt 

In der zweiten Zone des RuBreaktors, der sogenannten Reaktiooszone oder Pyrolysezone, findet die RuBbU- 
dung statt Dazu wird der RuBrohstoff, im allgemeinen ein sogenanntes RuBbL in den Strom des heiBen 
ProzeBgas es injiziert und emgemischt Bezogen auf die in der Verbrennungszone nicht voD standi g umgesetzte 
Sanerstoffmenge ist die in der Reaktionszone eingebrachte Kohlenwassers toffmenge im OberschuB, Daher setzt 35 
hier normalerweise die RuBbildung ein. 

RuBdl kann auf verschiedene Art in den Reaktor injiziert werden. Geeignet ist zum Beispiel eine axiaJe 
Olinjekn'onslanze oder eine, beziehungsweise mehrere, radiale Ollanzen, die in einer Ebene senkrecht zur 
Strdmungsrichtung auf dem Umfang des Reaktors angeordnet sind Em Reaktor kann lings der Strdmungsrich- 
tung mehrere Ebenen mit radialen Ollanzen aufweisen. Am Kopf der Ollanzen befinden sich entweder Spruh- 40 
oder SpritzdQsen, mit denen das RuBdl in den Strom des ProzeBgas es ekgemischt wird. 

Bei gieichzextiger Verwendung von RuBdl und gasfdrmigen Kohlenwasserstoffen, wie zum Beispiel Methan, 
als RuBrohstoff, kdnnen die gasfdrmigen Kohlenwasserstoffe getrennt vom RuBdl fiber einen eigenen Satz von 
Gaslanzen in den Strom des heiBen Abgases injiziert werden. 

In der dritten Zone des RuBreaktors, der sogenannten Abbruchzone (Quenchzoue), wird die RuBbfldung 45 
durch schnelles AbkQhlen des ruBhaltigen ProzeBgases abgebrochen. Dadurch werden unerwunschte Nachreak- 
tionen vermieden. Solche Nachreaktionen wQrden zu pordsen RuBen fuhren. Den Reaktionsabbruch erreicht 
man gewohnlich durch Einsprunen von Wasser mittels geeigneter SprQhdGsen. Meist weist der RuBreaktor 
mehrere Steflen langs des Reaktors fur das Einsprunen von Wasser, beziehungsweise "Quenchen*, auf, so daB 
man die VerweOzdt des RuBes in der Reaktionszone variieren kann. In einem nachgeschaheten Warmet auscher 50 
wird die Restwanne des ProzeBgases genutzt, um die Verbrennungsluft und das RuBdl vorzuwarmen. 

Die erfindungsgemaBen RuBe kdnnen hergestellt werden, indem die beschriebenen sifizmmhahigen Verbin- 
dungen in die RuBrohstoffe eingemischt oder separat in die Brennkammer oder die Pyrolysezone des RuBreak- 
tors eingespruht werden. Das Einmischen der siliziumhaltigen Verbindungen in das RuBdl kann in Form einer 
Ldsung erfolgea wenn die Verbindungen im RuBdl ldslich sind oder in Form einer Emulsion. Durch diese 55 
Mafinahmen wird ein homogener Einbau der Siliziumatome in die RuBprim&rteilchen erreicht Zum separaten 
EinsprQhen der siliziumhaltigen Verbindungen in die Pyrolysezone des RuBreaktors kdnnen eine oder mehrere 
der normalerweise fur das Einspruhen des RuBrohstoff es verwendeten Ollanzen benutzt werden. 

Die Erfindung wird nun anhand einiger Beispiele naher eriautert Es zeigen 

Fig. 1 einen Langsschnkt durch den fur die Herstellung der erfindungsgemiBen RuBe benutzten Reaktor. eo 

Beispiele 

Es wurde eine Reihe von erfmdungsgem&Ben RuBen in dem in Fig. 1 dargesteUten RuBreaktor 1 hergestellt 
Er besitzt eine Brennkammer 2, in der das heiBe ProzeBgas fur die Pyrolyse des RuBdles durch Verbrennen von 65 
01 unter Zufuhr von einem OberschuB an Luftsauerstoff erzeugt wird. Der Brennstoff wird Bber die axiale 
Brennerlanze 3 in die Brennkammer eingefOhrt 

Die Zufuhr der Verbrennungsluft erfolgt uber die Offnung 4 in der Stirnwand der Brennkammer. Die 
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Brennkammer lauft konisch auf die Engstelie 5 m Nacli Durchqueren der Engstelle expandiert das Reaktions- 
gasgemischiadieReaktionskammere. , . , 

Mit A, B und C sind verschiedene Positionen fur die Injektion des RuBOles in das heiBe ProzeBgas mittels der 
Ollanzen 7 bezeicfanet Die OUanzen weisen an ihrem Kopf geeignete SprOhdfisen auf. An jeder Injektionsposi- 
tion sind 4 Injektoren fiber den Umf ang des Reaktors verteilt 

Die f Or das erfmdungsgemaBe Verfahren wichtige Verbrennungszone, Reaktk>nszone und Abbruchzone smd 
in Flg> 1 durch die rOmischen Ziffern I bis III gekennzeichnet Sie kdnnen nicht scharf voneinander getrennt 
werden. lore axiale Ausdehnung hangt von der jeweiligen Positionierung der Brennerlanze, der Ollanzen und 
der Quenchwasser-Lanze 8 ah. 

Die Abmessungen des verwendeten Reaktors sind der folgenden AufsteUung zu entnehmea: 


Gr6Bter Durchmesser der Brennkammer: 120 mm 

Lange der Brennkammer bis Engstelle: 470 mm 

Lange des konischen Teils der 220 mm 

is Brennkammer: 

Durchmesser der Engstelle: 60 mm 

Lange der Engstelle: 100 mm 

Durchmesser der Reaktionskammer: 200 mm 

Position der Ollanzen 1 ) 
OT A: 60 ram 

B: - 48 mm 
Cr —111 mm 

Position der Quenchwasseiianze(n) l ) » 400—3000 mm 

25 

*) gemessen vom Eintritt in die Engstelle ( + : 
nach Eintritt — : vor Eintritt) 

30 Alle in dem beschriebenen Reaktor hergestellten RuBe wurden vor der Charakterisierung und Einarbeitung hi 
die Gummimischungen nach den Ublichen Verfahren tracken geperlt. 

Zur Hersteliung der erfutdungsgemaBen RuBe wurden als Brennstoff Erdgas und ein Rufidl mit einem 
Kohlenstoffgeialt von 93,4 Gew.-% und einem Wassen toffgehalt von 5,9 Gew.-% eingesetzt 

Die Reaktorparameter fur die Hersteliung der erftodungsgemaBen RuBe sind in Tabelle 1 aufgefuhrt Es 
as wurden 4 verschiedene RuBe bed im wesentlichen gleichen Reaktorparametern hergestellt (RuBe Rl bis R3 
sowie VergleichsruB N234). Die HersteUbedingungen tinterschieden sicb lediglich in der Menge des dem Rufidl 
beigemischten Hexametbyldisilazans (HMDS) als sffiziuxnhaltiger Verbindung. 

FQr die erMndungsgemafien RuBe Rl bis R3 wurde die Dosterung so gewahlt, dafl die f ertigen RuBe 1, 2 und 6fi 
Gew.-% Silizium enthieltea 
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Die ruBanalytischen Kenndaten der hcrgestellten 
Tabelle2aufgefahrt: 
CTAB-Oberflache: A5TM D-3765 
DBP-Absorptton: ASTM D-2414 
24M4-DBP-Abbsorption; ASTM D-3493 


wurden nach folgenden Normea ermittelt und sind in 

65 
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TabciUe2 
ruBanalytisch e Kenndaten 


RixB 

CTAB 
CmVgJ 

DBP 
[ml/lOOgJ 

24M4-DBP 
[nl/lOOg] 

Si 
[Gew.-%] 

M234 

122 

128 

90 

0 

Rl 

127 

130 

92 

1 

R2 

125 

132 

93 

2 

R3 

124 

128 

90 

6,5 


Anwendungsbeispiel 

Die RuBe Rl bisR3 sowie der VergleichsruB N234 wurden zur Herstellung von Gummimischungen verwen- 
20 det An den Gummimischungen wurden die viskoelastischen Eigenschaf ten bestimmt 

Die viskoelastischen Egenschaften der mit diesen Rufien verstirkten Gummimischungen warden nach DIN 
53 513 bestimmt Es wurden insbesondere die Verlustfaktoren tan5 bei 0°C und bei 60*0 ermhtelL Die fOr die 
Gummimischungen verwendete Testrezeptur 1st in TabeQe 4 aufgefflhrt 


25 

SSBR/BR-Testrezeptur 


30 

Mischungs-Kcmponente 

Gehalt 
tphr] 


SSBR 

96,0 

35 

BR 

30,0 


Rufl 

80,0 

40 

ZnO RS 

3,0 

Stearinsaure 

2,0 


aromatlsches 01 

10,0 

45 

6 PPD 

1/5 


Wachs 

1,0 


CBS 

1,5 

50 

DPG 

2,0 


TMTD 

0,2 


Schwefel 

1,5 

55 

Silankopplungsreagenz SI69 

wahlweise 


Bei der SSBR Kautschukkomponente handelt es sicli urn ein in L5sung polymerisiertes SBR-Copolymer mit 
eo einem Styrolgehalt von 25Gew>% und einem Butadiengehalt von 75Gew.-%. Von dem Butadien sind 
73 Gew.-% 1A 10 Gew.-% cis 1,4 und 17 Gew.-% trails 1,4 verknQpft Das Copolymer enthfilt 373 phr 01 und 
wird unter dem Handelsnamen Buna VSL 1955 S 25 von Bayer AG vertriebea Seine Mooney-Viskositat (ML 
l+4/100°qbetragtetwa50. , . 

Bei der BR Kautschukkomponente handelt es sich urn ein cis 1,4-Polybutadien (Thantyp) nut emem cis 
w 1,4-Gehalt von 92 Gew.-%, einem trans 1,4-Gehalt von 4 Gew>%, einem U-Gehalt von 4 Gew.-% und einer 
Mooney-Viskositat zwischen 44 und 50. Diese Komponente wird unter dem Handelsnamen Buna CB 24 von der 
Bayer AG vertrieben. 

Als aromatisches 01 wurde Naftolen ZD von Chemetall verwendet Bei dem PPD-Anteii der Testrezeptur 
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handelte es skh urn Vulkanox 4020 und bei dem CBS-Anteil urn Vulkacit CZ, bei DPG urn Vulkacit D und bei 
TMTD um Vulkacit Thiurara, alle von der Bayer AG. AJs Wachs wurde Protector G35 von der HB-FuIIer GmbH 
eingesetzt 

Die Einarbeitung der RuBe in die Gummimischung wurde in drei Stufen entsprechend der folgenden tabeOari- 
schen Aufstellung vorgenommen: 5 


Stufe 1 

Einstellungen 


Mischaggregat 

Friktion 

Drehzahl 

Stempeldruck 

Leervolumen 

FQllgrad 

Durchf lufitemp . 

Werner & Pfleiderer GK 1,5 N 

1:1,11 

70 min" 1 

5.5 bar 

1.6 1 
0,7 
80°C 

ELL 3 CJl VOIycUly 


0 bis 2 mln 
2 bis 4 mln 

4 min 
4 bis 8 min 

Buna VSL 1955 S25 + Buna CB 24 

Rufi + ZnO RS + Stearinsaure + Naftolen ZD + 
ggf . S±69 

VUlkanox 4020 + Protector G35 
s&ubern 

mischen und ausfahren 

Batch-Temp. 
Lagerung 

140-150°C 

4 h bei Raumtemperatur 


10 


15 


25 


30 


35 


Stufe 2 

Einstellungen 


Mischaggregat 
Ftillgrad 

wie in Stufe 1 bis auf 
0,68 

Mischvorgang 


0 bis 2 min 
2 min 

Batch von Stufe 1 aufbrechen 
ausfahren 

Batch-Temp. 
Lagerung 

<150°C 
keine 
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Stufe 3 

Einstellungan 


Mischaggregat 
Fttllgrad 

wie in Stufe 1 bis auf 
0,65 

Mischvorgang 


0 bis 1/5 min 
1,5 min 

Batch von Stufe 2 + Vulkacit CZ + Vulkacit 
D und VUlkacit Thiuram + Schwef el 

ausfahren und auf Labormischwalzwerk j 
(Durchmesser 200 man, LSLnge 450 una, 
Durchflufitemperatur 50°C) Fell bilden. 

Zum Homogenisieren dann: 

3 x links und 3 x rechts einscheiden und 

umklappen sowie 

8 x bei engem Walzenspalt (1 mm) und 3 x 
bei breitem Walzenspalt (3, 5 mm) stttrzen 
und anschlieBend Fell ausziehen. 


Die anschfieBende Bestimmung der gummitechiuschen Eigenschaften, das heiBt Shore-Hart e, Spannungswer- 
te M100 und M30Q, Rebound bei 0 und 60*0 sowie Veriustfaktor tanS bei 0 und 60°C und der dynamische 
Dehnmodul |E # | bei 0°Q erfolgte gemiB den aufgefnhrten Normen. Die MeBbedingungen fOr die viskoelasti- 
schen Eigenschaften sind in TabeBe 4 zusammengesteUt 
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Tabeile4 

Bestimraimg der viskoelastischen Eigenschafteo gem£B DIN 53 513 

5 


Vulkanisation der Probenkdxper 

Vul kani s at ions-Temper atur 
Vtil kani sat ions - Dauer 

165°C 

T 95 + 3 min (T 95 :DIN 53529) 

Probenkorperform 


Form 

zylindrisch 

LSnge 

10 mm 

Durchmesser 

10 mm 

Anzahl 

5 

Prftfmaa chine 


Typ/Hers teller 

830/MTS 

Art der Beanspruchung 

Dehnung 

Mittlere Kraftamplitude 

50 N 

Dynamische Kraft amplitude 

± 25 N 

Prtiffrequenz 

16 Hz 

PrQfablauf 

5 min temperieren dann 
dynamische Belastung bei 
16 Hz fUr die Dauer von 2 min 
mit nachfolgender Messung 


Verwendet wird jeweils der Medianwert der Messungen an den fCnf Probekerpern. 40 
Did Ergebnisse der gummitechnischen Untersuchungen sind in Tabellen 5 aufgeJistet Die erfindungsgemaBen 
RuBe zelgen das typische Verhalten von sogenannten Inversionsrafien. GegenQber dem VergleichsruB verleihen 
sie den Gummimischungen einen verminderten Verlustfaktor bei 60° C wid einen erhahten Veriustfaktor bei 
0°C Von aus solchen Gummimischungen hergestellten Retfen fet also ein verbessertes NaSrutschverhalten bei 
gleichzeitig vermindertem RoHwiderstand zu erwartea 45 
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PatcntansprOcfae 

1. RuB rah einer CTAB-Oberflache zwischen 40 und 180 mUg, cincr 24M4-DBP-Absorption zwischen 40 
und 140 ml/100 g und einer speziftschen BET-Oberflache zwischen 80 und 250 ra 2 /g, dadurch gekennzeich- 
net, daB er 0*01 bis 15 Ge w.-% Silizium, bezogen auf setn Gesamtgewicht, enthalt 5 

2. RuB nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB er neben Sifizhim noch 0,01 bis 1 Gew.-% Stickstoff 
enthalt 

3. Verf ahren zur Hers tellung ernes RuBes nach Anspruch 1 oder 2 durch oxidative Pyrolyse von kohlenstoff- 
haltigen RuBrohstoff en, dadurch gekennzeichnet, daB den kohlenstoffhaltigen RuBrohstoff en siliziumhalti- 

ge Verbindungen zugemischt werden, die gegebenenfalls noch Stickstoff entbalten. io 

4. Verfahren zur Herstellung eines RuBes nach Anspruch 1 oder 2 durch oxidative Pyrolyse von kohlenstoff- 
haltigen RuBrohstoffen, dadurch gekennzeichnet, daB sitizhimnahige Verbindungen, die gegebenenfalls 
noch Stickstoff enthalten, in die Brennkammer oder Reaktionskammer des RuBreaktors eingesprQht wer- 
den. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 3 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB als siTiziumhaltige Verbindun- 15 
gen sumumorganische Verbindungen wie Organosilane, Organochlorsilane, Kiesebaureester, Siloxane 
oder SHazane verwendet werden. 

6. Verwendung des RuBes nach Anspruch 1 oder 2 als VerstarkerruB in Gummimischungen fur Reifen rait 
vennindertem Rollwklerstand und verbessertem NaBrutschverhalten. 

20 

Hierzu 1 Seite(n)Zeichnungen 
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ZBCHNUNGEN SEtTE 1 


Nummer: 
Int CI.*: 

Offenlegungstag: 


DE 198 13 798 A1 
C09C 1/80 

9. Oktober19fl7 
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